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(54) Verfahren zum Mikroverkapseln von Partikeln 

(57) Zum Mikroverkapseln von Substraten in Parti- 
kelform, insbesondere < 100 jim, in einer Wirbelschicht 
wind das in einem Oberkritischen Ruid geldste Kapsel- 
material in feinen Tropfen bzw. Partikeln in die gegebe- 
nenfalls unter Oberkritischen Bedingungen gehaltene 
Wirbelschicht der Partikel eingedust. Es entstehen 
keine Agglomerate onen. Die Schichtdicke liegt zwischen 
kl einer 1 bis zu wenigen nm. 
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Beschreibung 



Die Erf indung betrffft ein Verfahren zum Mikrover- 
kapseln von Substraten in Partikerform, insbesondere < 
100nm, in einer Wirbelschicht, indem das in eiriem s 
LOsungsmittel gelOste Kapselwandmaterial in feinen 
Tropfen Oder Partikeln in die das partikeKOrmige Sub* 
strat enthaftende Wirbelschicht eingedQst wird. 

Beschichtete Partikel warden bet einer Vielzahl von 
Produkten, z.B. Pharmazeutika. DOngemittei, Treto- und 10 
Explosivstoffen und dergieichen eingesetzi Eine solche 
Beschichtung (Coating) wird auch als Mikroverkapse- 
iung bezeichnet 

Die Beschichtung erfQIH je nach Substanz unter- 
schiedliche Zwecke. Bei Pharmazeutika und auch DQn- is 
gemitteln wird durch die Beschichtung eine verzdgerte 
Freisetzung (Retardierung) des. Partikelrnateiials 
erreicht. In der chemischen Verfahrenstechnik werden 
Substrate mrt einem Katalysatormateriai verkapsett, urri 
gegenflber der Verwendung des reihen Kataiysators. 20 
groBe Oberfiachen bei verringertem Einsatz an kataly- 
satormateriai bereitzustellen. Umgekehrt werden auch 
teure. katalytisch aktive Substanzen durch Mikrover 
kapselung mit einem inerten Material immobilisiert 

In alien Fallen ist eine gute Haftung des Kapsei- 25 
wandmaterials auf dem Substrat erwOnscht in vieien 
Fallen mOssen zusfttzlich Hafrvermrffler eingesetzi wer- 
den, urn die gewOnschten mechariischen Eigenschaf- 
ten zwischen Substrat und KapsetwandmateriaJ zii 
erhalten. Kbnventioneile Verfahren der Beschichtung 30 
arbeiten mit einem Wirbelschichtreaktor, der mit einer 
DQse ausgestattet ist. Hierbei wird das in einem her- 
kOmmlichen LOsungsmittel, z.B. Ether, Tetrahydrofuran 
Oder auch Wasser, gelOste Beschichtungsmaterial in 
die aus den Substrat-Partikeln gebildete Wirbelschicht 35 
eingedQst. Die Partikel werden von den Trdpfchen der 
eingedOsten LOsung benetzt. Sind die Partikel sehr 
klein. kann es in der Wirbelschicht aufgrund der einge- 
dOsten TrOpfchen zu Agglomerationen kommeri. Die 
Agglomerate sinken aus der Wirbelschicht ab. so daB 40 
diese gestOrt wind Oder gar zusammenbricht Dies 
geschieht insbesondere dann, wenn sich Oberzahlige 
TrOpfchen in der Wirbelschicht befinden Oder das 
USsungsmittel zu langsam verdampft Auch laBt sich die 
Schichtdicke nur unzuianglich steuern. insbesondere 45 
nicht minimiereri. 

Der Erf indung liegtdie Aufgabe zugrunde. Partikeln 
in einer Wirbelschicht einwandfrei und mit geringer 
Schichtdicke zu beschichten. 

Diese Aufgabe wind erfindungsgemaB dadurch so 
gelOst. daB als LOsungsmittel ein Gberkritisches Fluid 
verwendet wird. 

Die Verwendung Oberkrftischer LOsungsmittel ist 
zwar bei der Herstellung dOnner RSchenbeschichtun- 
gen (Ind. Eng. Chem. Res. 1987. 26, 2298-2306) und ss 
bei anderen Verfahren zur Mikroverkapselung bekannt 
(EP 0 706 821 A1), hat jedoch bisher keinen Eingahg in 
die Partikelbeschichtung in einem Wirbelbett gefunden. 



Die erfifKlurigsgemaBe Verwendung eines OberkrHi- 
schen Ruids als LOsungsmittel ermOglicht es, Partikel 
mit einer Schichtcficke <1 jim bis zu einigen jim zu ver- 
kapseln. Dabei kommt es insbesondere nicht zu unlieb- 
samen Agglomerationen irri Wirbelbett was auf die 
gegenQber herkOmmlichen LOsungsmitteln geringeren 
Kbhhftsions- und Adhfisionskrafte (Kapillarkrftfte) des 
Qberkritischen Ruids zurGckzufOhreri sein dOrfte. Selbst 
bei Partikeln Weiner lOOjim werden solche Agglomera- 
tionen nicht beobachtet 

Vorzugsweise wird die LOsung aus dem Kapsel- 
wandmaterial und dem Qberkritischen Ruid in das unter 
Qberkritischen Bedingungen gehaltene Wirbelbett ein- 
gedQst ^ 

Als Qberkritisches Ruid hat sicri insbesondere 
Gberkritisches KbhlendioxkJ aufgrund seiner preiswer- 
ten VerfOgbarkeit erwiesen. Der weftere Vorteil liegt 
darin, daB sich auch solche Substrate, die gegenQber 
herkOmmlichen organischen LOsungsmitteln enpfind- 
lich sind, verarbeiten lessen. Weiterhin ist vori groBem 
Vorteil. daB sich auf diese Weise lOsungsmitterfreie 
Substanzen herstellen lassen, wie dies beispielsweise 
bei Pharmazeutika Oder auch Explosivstoffen 
gewQnscht und gelbrdert wird. Das erfindungsgemaBe 
Verfahren hinteriaBt keine LOsmgsmittelrGckstande auf 
dem Substrat und es entfallen die im FertigungsprozeB 
bei organischen LOsungsmitteln notwendigen sicher- 
heits- und umwelttechnischen Vorkehrungen. 

Bei Verwendung von Qberiartrschem Kbhlendioxid 
wird das Kapselwandmaterial beispielsweise bei einem 
Druck von 150 bis 200 bar und einer Temperatur von 70 
bi$ 1 00°C gelOst und wird die Wirbelschicht unter einem 
Druck und einer Temperatur in den vorgenannten Gren- 
zengehalten. 

Es ist weiterhin vorzugsweise vorgesehen, daB die 
LOsung in Tropfen oder Partikeln mit einem Durchmes- 
ser eingedQst wird, der wesentlich Weiner als der Durch- 
messer der Substratpartikel ist. Aufgrund der 
Verwendung eines Qberkritischen Ruids kann die Trop- 
fen- bzw. PartikelgrOBe bis in den Bereich von 0,01 (im 
und darunter reduziert werden. wodurch sich ein sehr 
gQnstiger Abscheidegrad ergibt. 

Belspiel 1 

Quarzpartikel mit einem mittleren Durchmesser von 
40 nm werden in einem Wirbelschichtreaktor mikrover- 
kapsert Das als LOsungsmittel eingesetzte Oberkriti- 
sche KbhlendioxkJ wird bei Drucken von 150 bis 200 bar 
und Temperaturen von 70 bis 150°C in einem AutoWa- 
ven mit Stearvlstearat beladen und anschlieBend Qber 
Diamantdusen mit einem Durchmesser von 25 bis 150 
pm in die Wirbelschicht eingedQst 

Am Endprodukt kbnnte keine Anderung der Korn- 
grOBenverteilung festgestelrt werden. Es sind somit 
keine Agglomerationen eirigetreten. Die mittlere 
Schichtdicke der Mikroverkapselung betrflgt 3 \im. 
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Beisplel 2 _ 



Errtsprechend Beisptel 1 wurden Hexogen-Partikel 
mit einem mrttJeren Durchmesser von 25 nm mit PETN 
(Pentaerythrlttetranftrat) und TNT (Trinitrotuol) in Qber- 5 
Krrtischem Kohlendioxid beschichtet. Die Schichtdicke 
betrug zwischen 0,3 und 7 *im. 

PatentansprGche 

10 

1. Verfahren zum Mikroverkapsein von Substraten in 
Partikelform in einer Wirbelschicht. indeni das in 
einem LOsungsmittel geldste Kapselwandmateriai 
in feinen Tropfen oder Partikeln in die das partikel- 
fOrmige Substrat enthaltende Wirbelschicht einge- is 
dust wird, dadurch gekennzeichnet, daS ais 
LOsungsmittel ein Oberkritisches Fluid verwendet 
wird. 



2. Verfahren nach Anspruch 1 zur Herstellung von so 
mikroverkapselten Partikeln <100>im. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch 
gekennzeichnet daB die LGsung aus dem Kapsel- 
wandmateriai und dem Oberkritischen Fluid in die 25 
unter Oberkritischen Bedingungen gehaltene Wir- 
belschicht eingedOst wird. 

4. Verfahren nach einem der AnsprOche 1 bis 3, 
dadurch gekennzeichnet, daS als Oberkritisches 30 
Fluid Oberkritisches Kohlendioxid verwendet wird. 

5. Verfahren nach einem der AnsprQche 1 bis 4, 
dadurch gekennzeichnet. daB das Kapselwandma- 
teriai in dem Oberkritischen Kohlendioxid bei einem 35 
Druck von 150 bis 200 bar und einer Temperatur 
von 70 bis 1 00°C gelflst und die Wirbelschicht unter 
einem Druck und einer Temperatur in den vorge- 
nannten Grenzen gehalten wird. 

40 

6 ; Verfahren nach einem der AnsprOche 1 bis 5, 
dadurch gekennzeichnet, daB die Ldsung in TrOpf- 
chen oder Partikeln mit einem Durchmesser einge- 
dOst wird, der wesentlich Weiner als der 
Durchmesser der Substratpartikel ist 45 

7. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die LCsung in TrOpfchen oder Parti- 
keln mit einem Durchmesser tm Bereich von 0.01 
jim eingedOst wird. 50 



8. Verfahren nach einem der AnsprOche 1 bis 7 zur 
Mikroverkapselung von Partikeln, die gegenOber 
herkdmmlichen LGsungsmitteln empfindlich sind. 

55 
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